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Estadística de la rotura de circona dopada con itria sometida a degradación 
hidrotérmica 
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Resumen stabilized tetragonal Zirconia polycrystals has 
been studied. The material was evaluated both 
En este trabajo se ha estudiado la influencia de in the as received condition and after water 
la degradación hidrotérmica en la resistencia a vapour exposure for 100 hr and 200 hr at 131ºC 
in autoclave. Results were systematically flexión de circona tetragonal estabilizada con 
analyzed by Weibul l  s ta t is t ics  and 3% molar de itria. El material se ha evaluado 
fractography. It has been found that the mean tanto en estado original como degradado en 
drop in flexural strength induced by autoclave a 131ºC durante 100 y 200 h. Los 
hydtrohermal degradation is less than 10% of resultados se han analizado utilizando la 
the initial strength. However, the Weibull estadística de Weibull con el fin de obtener 
modulus increases from 10.9 in the as received cada una de las distribuciones de probabilidad 
condition up to maximum values of near 20 for de rotura, y mediante fractografía. Los 
200 hours of degradation. Both, the drop in resultados muestran que la máxima caída en 
strength and the increase in Weibull modulus resistencia a flexión provocada por la 
are explained in terms of the change in the degradación hidrotérmica no supera el 10% de 
origin of fracture, fracture toughness of la resistencia inicial. No obstante, el módulo de 
monoclinic and tetragonal phases and the Weibull aumenta desde 10.9 en el material en 
thickness of the degraded layer.estado original, hasta valores próximos a 20 
como resultado de la degradación. Tanto la 
1. Introduccióncaída de la resistencia como el aumento del 
módulo de Weibull se explican en términos del 
La circona policristalina dopada con 3% molar espesor de la capa superficial monoclínica, el 
de itria (3Y-TZP), además de poseer las origen de la fractura y las tenacidades de 
excelentes propiedades mecánicas típicas de fractura de las fases monoclínica y tetragonal.
los materiales cerámicos, presenta una buena 
combinación de resistencia a flexión (>1000 Abstract
MPa) y tenacidad de fractura (>5MPaÖm). Sin 
The influence of hydrothermal degradation on embargo, desde 1981 se conoce1 que esta 
the flexural strength of 3% molar yttria- cerámica se degrada espontáneamente en 
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presencia de agua a temperaturas en un mediante la estadística de Weibull la 
intervalo alrededor de 250 °C, lo cual se resistencia a flexión uniaxial de 3Y-TZP 
denomina degradación hidrotérmica (HD), o degradada, pero las condiciones de 
bien, degradación a baja temperatura. Un degradación utilizadas fueron mucho más 
método ampliamente utilizado para determinar severas que las indicadas anteriormente, y sus 
la resistencia a la HD de 3Y-TZP para materiales tenían un tamaño de grano bastante 
aplicaciones en implantes, es el tratamiento de superior al habitual, de manera que sus 
muestras durante algunas horas en un espesores de capa degradada son mayores de 
autoclave en presencia de vapor de agua a 100 µm. Por otro lado, en 3Y-TZP con un 
temperatura entre 130 y 140 °C. Este tamaño de grano de 300 nm, generalmente 
procedimiento es el que se utilizaba unas 30 horas de degradación en autoclave a 
anteriormente para la esterilización de los temperaturas entre 130 y 140 °C producen sólo 
5
implantes, antes de que se conociera mediante unas pocas micras de capa transformada .
estudios de la cinética de la degradación que 3 
horas de mantenimiento bajo las condiciones 2. Método experimental
indicadas equivale a entre 15 y 20 años de 
degradación a la temperatura del cuerpo El material en la condición de recepción (AR) 
2
humano  (37 °C). El grado de HD fueron barras cilíndricas de 8 mm de diámetro 
generalmente se determina mediante la y 65 mm de longitud. Sus propiedades 
fracción de fase monoclínica en la superficie mecánicas y microestructura han sido 
5
determinada por difracción de rayos X. determinadas en trabajos previos . El tamaño 
También se conoce que la HD induce una caída de grano es de 300 nm, tal como se puede 
en la resistencia a flexión, pero a menudo es apreciar en la imagen de microscopía 
difícil de determinar puesto que la degradación electrónica de barrido (MEB) de la figura 1. Su 
hidrotérmica, bajo las condiciones indicadas y dureza Vickers, medida con una carga de 1kg, 
para tiempos relativamente cortos, no es es HV1=12.0 GPa, y su tenacidad de fractura 
suficientemente severa para inducir una caída por indentación es K  = 5.0 MPaÖm. Los 
IC
en la resistencia superior a la dispersión ensayos de degradación hidrotérmica se han 
inherente en la medida de la resistencia a realizado en autoclave a 131ºC y, a una presión 
flexión de materiales cerámicos. En realidad, de 2 bares. Se han utilizado dos tiempos de 
esto es lo que cabe esperar mientras el espesor exposición: 100 y 200 horas. A los materiales 
de la capa superficial degradada sea solamente con estos tratamientos se les denominará 100H 
de unas pocas micras y los defectos naturales y 200H, respectivamente.
sean de un orden de magnitud mayor. Por tanto, 
si se pretende poner en evidencia la caída en la 
resistencia a flexión en sus etapas iniciales, 
deben utilizarse métodos estadísticos, utilizar 
un número alto de probetas, y degradar durante 
tiempos que produzcan capas monoclínicas de 
espesor no despreciable frente al tamaño de los 
defectos naturales iniciales. Existen pocos 
estudios estadísticos sobre la disminución de la 
resistencia mecánica de 3Y-TZP inducida por 
3
HD. Se sabe  que la disminución de la 
resistencia está directamente ligada al espesor 
4
Figura 1. Micrografía MEB del material AR.de la capa degradada. Eichler  ha estudiado 
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La resistencia a flexión en cuatro puntos se valor para 60 horas corresponde a un trabajo 
7
determinó en las barras cilíndricas. Se utilizó previo de Gaillard et al  mientras que las otras 
una máquina Instron 8562 con una rampa de medidas corresponden al presente trabajo. 
aplicación de carga de 200N/s. Para cada Obsérvese que el espesor de la capa degradada 
condición del material se ensayaron 32 alcanza 14.5 mm después de 400 horas de HD 
probetas y la tensión de rotura se calculó bajo las condiciones particulares utilizadas en 
utilizando la siguiente expresión: este trabajo.
donde F es la carga de rotura, L = 60 mm y L = 
i 
30 mm son, respectivamente, las distancias 
entre puntos de soporte externos e internos. Las 
superficies de fractura fueron estudiadas 
mediante MEB con un microscopio JEOL JSM 
6400.
Los resultados de resistencia a flexión fueron 
analizados mediante la estadística de Weibull 
6
Figura 2. Espesor de la capa degradada para varios de acuerdo con la norma ASTM C1239–00 . Se 
tiempos de degradación hidrotérmica del material asumió que la probabilidad acumulativa de 
AR.
rotura, P , bajo una tensión aplicada s está 
 f
descrita por una distribución del tipo: La figura 3 muestra la disminución de la 
resistencia media a flexión con el tiempo de 
degradación. El cambio en la resistencia 
durante la HD es de magnitud similar o sólo 
ligeramente superior a la desviación estándar 
donde m es el módulo de Weibull y s  es la q en la medida de la resistencia (mostrada en la 
denominada tensión característica de Weibull. figura en forma de barra de error). En el 
Las medidas de la probabilidad de rotura material AR, la resistencia media a flexión es 
fueron ajustadas por una distribución de este de 960MPa, en 100H es 916MPa (caída del 
tipo de acuerdo con el método de máxima 5%) y en 200H obtenemos 862MPa (caída del 
6
verosimilitud especificado en la norma . 10%). Se aprecia también en la figura un 
resultado inesperado: la disminución de la 
3. Resultados desviación estándar de la resistencia con el 
tiempo de degradación. La figura 4 muestra la 
La capa degradada se revela claramente en el representación tipo Weibull de la probabilidad 
borde de la superficie de fractura donde se de rotura medida en AR, 100H y 200H. Para 
aprecia una banda de diferente contraste bajo cada grupo de datos, se ajustó una función de 
microscopia óptica o electrónica, lo cual se distribución de Weibull cuyos parámetros se 
debe a un mecanismo de fractura distinto del muestran en la tabla 1. El módulo de Weibull 
resto del material. La figura 2 muestra el (pendiente de la línea de ajuste mostrada) en 
crecimiento de la capa degradada con el tiempo AR tiene un valor de m=10.9 y aumenta 
de exposición del material en autoclave. El drásticamente hasta 19.5 y 19.8 para 100H y 
3
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200H, respectivamente. La tabla también cargas de rotura medidas para cada condición. 
muestra el rango de fiabilidad de los dos Para AR, un 40% de las probetas rompieron por 
parámetros obtenidos, s   y m, de acuerdo al encima de 1000 MPa. En 100H, sólo dos q
probetas de esta serie rompieron por encima de número de muestras utilizadas.
ese valor, mientras que un significativo 
porcentaje del 33% lo hicieron por debajo de 
900 MPa. En 200H, ninguna probeta soporta 
más de 1000 MPa y un 79% rompe por debajo 
de 900 MPa. La figura 6 muestra la función de 
densidad de probabilidad de rotura para cada 
condición estudiada. Este tipo de distribución 
se obtiene automáticamente como la derivada 
de la distribución de probabilidad acumulativa 
de rotura. Esta representación permite apreciar 
como las curvas se desplazan hacia tensiones 
inferiores y reducen su anchura a medida que 
aumenta el tiempo de degradación.
Figura 3. Resistencia a flexión uniaxial antes y 
después de la exposición a vapor de agua.
Figura 5. Probabilidad de rotura para cada condición 
en función de la tensión de flexión aplicada.
Figura 4. Representación de Weibull para la 
probabilidad de rotura.
Tabla 1. Resultados del análisis de Weibull.
La figura 5 muestra la probabilidad de rotura en 
términos de la tensión aplicada para cada 
Figura 6. Función de densidad para la probabilidad 
condición del material. Cada línea corresponde 
de rotura para cada condición en función de la 
a la distribución obtenida del análisis de las tensión de flexión aplicada.
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Estos resultados plantean diferentes puntos que 
es necesario analizar. En primer lugar debe 
destacarse que la disminución de la resistencia 
en 200H es sólo de un 10%. En principio, este 
t iempo de exposición en autoclave 
correspondería a una degradación superior a 
Figura 7. Grieta superficial semielíptica.500 años in vivo a la temperatura del cuerpo 
humano. En consecuencia, la variación de 
De las expresiones anteriores obtenemos el resistencia mecánica no debería ser ningún 
tamaño del defecto crítico utilizando para ello problema importante para la utilización de este 
el valor conocido de K de la fase tetragonal material en implantes. Sin embargo, es IC 
(5.0 MPaÖm), el valor de la función necesario resaltar el error y limitaciones 
Y (b=1)=1.285, suponiendo que los defectos inherentes en este tipo de extrapolaciones y B
entender que, en todo caso, esta afirmación es iniciales son semicirculares, y utilizando la 
sólo válida para la resistencia a flexión del tensión de rotura de AR (962 MPa). El valor 
material con el tamaño de grano y composición que se obtiene es de 16.4 mm.
específica estudiados. En particular, hay que 
resaltar que la afirmación anterior no hace 
referencia al comportamiento superficial del 
material bajo cargas de contacto cíclicas tal 
como ocurre en aplicaciones tales como 
cabezas de fémur o en piezas dentales, en cuyo 
caso es la degradación superficial la que 
desempeña un papel fundamental.
En segundo lugar, sorprende el aumento del 
módulo de Weibull con la degradación. Para 
analizar este punto, debemos primero estimar 
el tamaño de defecto crítico c  a partir de la Figura 8. Origen de fractura en una probeta AR.
0
expresión del factor de intensidad de tensiones 
La figura 8 muestra el origen de fractura de una para una grieta superficial de forma 
probeta AR. Cabe destacar que el otro tipo de semieliptica y de la tenacidad de fractura de la 
defecto encontrado consistió en aglomerados fase tetragonal K (t):
Ic
de poros como en el ejemplo mostrado en la 
figura 9. Esta figura muestra con micrografías 
MEB de diferente resolución el origen de 
fractura de una probeta 100H. La banda 
superficial que se observa corresponde a la 
capa degradada. Ésta se distingue claramente 
La figura 7 muestra la geometría y notación 
debido a su diferente mecanismo de fractura 
utilizadas para dicho tipo de grieta. El 
respecto al interior del material, que no ha sido 
parámetro b≡a/c representa el cociente entre 
afectado por la exposición a vapor de agua. 
los semiejes de la elipse. Las funciones Y  y Y  
A B Como se puede ver, el origen de fractura es en 
dependen de b y proporcionan los valores del este caso un conglomerado de poros, por donde 
factor de intensidad de tensiones, K  y K , en también ha penetrado el agua provocando la IA IB
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figura 9-c se observa nítidamente como 
alrededor del defecto el mecanismo de fractura 
de la capa parece ser puramente intergranular.
Figura 10. Capa degradada en el material 200H.
4. Análisis
Una cuestión clave es el efecto de la 
degradación hidrotérmica sobre la población 
de defectos responsables de la rotura. Si 
idealizamos estos defectos iniciales como 
grietas semicirculares superficiales, la 
interacción del vapor de agua con el frente de 
grieta tetragonal creará zonas degradadas de 
fase monoclínica delante de las grietas. Si 
inicialmente delante del frente de grieta el 
material estuviera ya completamente 
transformado a la fase monoclínica (debido a 
tensión residual, transformación por Figura 9. Origen de la fractura en una probeta 100H.
mecanizado, etc.), el vapor de agua podría 
La figura 10 muestra la apariencia de la capa entonces no tener ningún efecto, pero si la 
degradada en la superficie de fractura de una transformación bajo tensión previa hubiera 
probeta 200H. En este caso el perfil de la capa sido solamente parcial, el vapor de agua podría 
no es tan uniforme, pero de nuevo es evidente activar la transformación de la fase tetragonal 
que el mecanismo de fractura es diferente al del remanente. Sin embargo, no existen estudios 
resto del material. conocidos de la influencia del vapor de agua 
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sobre una grieta aguda, excepto en el caso de resistencia en 200H sería necesario un 
que actúen tensiones, lo cual da lugar a una incremento en la longitud de la grieta (es decir 
mayor velocidad de extensión de la grieta por de la profundidad de la fase degradada) de 
propagación subcrítica asistida por el medio. alrededor de 3.2µm. Pero este valor es casi tres 
veces menor que el espesor observado de la 
Estudios realizados recientemente por los capa degradada en la superficie. El argumento 
autores en grietas de indentación con tensiones anterior se basa en que la profundidad de la 
residuales han puesto de relieve que la tensión capa degradada es uniforme en todos los 
de rotura después de degradación aumenta, en puntos del frente de grieta. Pero es obvio que en 
lugar de disminuir como cabría esperar si el punto B (figura 7) la profundidad de la capa 
hubiera degradación en la punta de la grieta. degradada es mucho mayor que en A. Por tanto, 
Sin embargo, este comportamiento puede ser supondremos que en el punto B la grieta puede 
debido a una disminución de la tensión residual extenderse de forma considerable de manera 
de indentación provocada por el tratamiento de estable mientras que en el punto A la extensión 
degradación. Actualmente se realizan ensayos será mucho menor, e incluso se va a detener 
sobre probetas indentadas, posteriormente cuando la grieta alcance la fase tetragonal 
recocidas para eliminar tensiones residuales, y situada a una profundidad d. Sin embargo, la 
finalmente degradadas hidrotérmicamente grieta seguirá creciendo en B hasta que se 
para estudiar el efecto del vapor de agua en la alcanza la tenacidad de fractura en A. Es decir, 
punta de las fisuras. En todo caso, por ser la la inestabilidad ocurrirá cuando b sea tal que se 
tenacidad de fractura de la fase monoclínica cumplan simultáneamente las dos igualdades 
claramente inferior a la de la fase tetragonal siguientes:
(alrededor del 40%), la nucleación de esta fase 
por degradación induciría una disminución en 
la tensión necesaria para iniciar la extensión de 
la grieta en la fase monoclínica. Pero ésta se 
detendría cuando alcanzara la fase tetragonal si Por tanto, el valor de b vendrá dado a partir de:
el factor de intensidad de tensiones en la 
intercara es inferior a la tenacidad de fractura 
de la fase tetragonal. Supongamos pues que la 
grieta aumenta su tamaño desde a  hasta a. La 
0
nueva resistencia a flexión vendría dada por:
O sea, que la reducción en resistencia, Ds, 
respecto al a resistencia inicial, s , sería igual a:
0
A una disminución relativa del 10% en la 
resistencia le correspondería un aumento del 
20% en la longitud de la fisura. Esto indica que Figura 11. K /Y(b) en función de b=a/c, en los puntos 
IC
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La gráfica de la figura 11 muestra las dos del módulo de Weibull observado puesto que 
expresiones a cada lado de esta igualdad en los defectos que producen la fractura en el 
función de b. Se puede apreciar que son iguales material degradado crecen de forma estable 
hasta alcanzar la intercara y es la variabilidad para b = 0.15 si K (m) = 2.1 MPaÖm. Para 
Ic
en el espesor de la intercara la que determina la 
valores de K (m) entre 1.5 y 2.5 MPaÖm, la 
Ic
variación en la resistencia. Este efecto 
igualdad sucede en un rango de b comprendido 
solamente puede observarse si el espesor de la 
entre 0.075 y 0.21.
capa es superior a alrededor de 7.4 µm, como 
es el caso presente en que el espesor medido de 
Por consiguiente, podemos calcular para qué 
la capa es de alrededor de 8 µm.
espesor de la capa degradada la resistencia a 
flexión de las barras podría ser idéntica a la del 
material AR, que como se ha demostrado antes, 
contiene defectos de profundidad mayor que el 
espesor de dicha capa en las etapas iniciales de 
degradación. Es decir, buscamos cuando una 
probeta degradada con una grieta semielíptica 
de profundidad d y de longitud d/b (=2c) tendrá 
la misma resistencia que el material no 
degradado:
por tanto,
Figura 12. Tensión aplicada necesaria para provocar 
rotura, en términos del espesor de la capa degradada 
(línea continua) y de la profundidad de una grieta 
semicircular.
Este es el menor espesor de capa degradada que 
podría empezar a controlar íntegramente la 
5. Conclusiones
fractura de las probetas. En el caso presente 
esto ocurriría cuando d = 0.45x16.4 = 7.4 µm. 
c
El tiempo de degradación hidrotérmica para 
A medida que aumenta el tiempo de 
el comienzo de la disminución de la 
degradación, d aumenta y la fractura estará 
resistencia a la flexión de 3Y-TZP depende 
controlada por la capa degradada (figura 12) y 
del tamaño crítico de los defectos naturales 
la resistencia vendrá dada por:
presentes. Cuando el espesor de la capa 
degradada es mayor que el 45% de la 
profundidad del defecto crítico del material 
en la condición inicial, entonces la rotura está 
controlada por la intercara y la resistencia 
En realidad, para b=0.15 el factor de intensidad disminuye con el aumento en el espesor de la 
de tensiones en A es similar a la de una grieta capa. Puesto que la rotura está controlada por 
recta en el borde ya que Y  para b=0.15 tiene un 
A la profundidad de la intercara y no por el 
valor de 1.91, similar al de una grieta recta en el tamaño de los defectos presentes, el módulo 
borde (1.12Öp=1.98). Esto explica el aumento de Weibull aumenta.
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